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PatentansprOche; 

1. VerTahren zur Herstellung von Fcstbettkataly- 
satoren mit cinem Oberzug aus Vanadiumpenioxid 5 
undTitandioxid durch Beschichtung von Tragerkdr- 
pern mil einer Suspension dicser Oxide, d a d u r c b 
gekennzeichnet, daO als Titandioxidkompo- 
ncme einc Mischung von Anatas (BET-Oberflache 
7-11 mVg) und Titandioxid-Hydrat (BET-Oberfla- io 
che > 100 rnVg) eingesetzt wird, wobei die Auswahi 
bezuglich der BET-Oberflache so vorgenommen 
wird, daB der Oberzug aus Vanadiumpenioxid und 
aus Titandioxidkomponente nach Ssiundigem Tem- 
pem bei 400*C cine BET-Oberflache von 15 bis is 
1 00 m2/g, vorzugsweise 25-50 mVg, aufweisL 

Z Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB Anatas (BET-Oberflache 7-11 mVg) 
und Titandioxid-Hydrat (> lOOm^/g) auf Gramm 
Titandioxid bezogen im Verhalinis 1 bis 4 zu 1 eingc- 20 
setzt werden. 

3. Verwendung der nach Anspruch I und 2 hcrgc- 
siellien Kaialysatoren fur die Oxidation von o-Xylol 
zu Phlhalsaurcanhydrid. 



Kaialysatoren zur Herstellung von Phthalsaureanhy- 
drid, die aus mit Vanadiumpenioxid nach Titandioxid 30 
uberzogenen Tragerkdrpem bestehen, sind schon lange 
bekannt. Die Herstellung kann nach der NL- PS 64 720 
z. B. so erfolgen. daB eine waBrige Losung oder Suspen- 
sion von Tiianylsulfal mit einer gesSttigten Ldsung von 
Ammoniummetavanadat heiB gefallt und der Nieder- 35 
schlag in einer Dragierirommel auf den TragerkSrper 
aufgcbracht wird. Bei der nachfolgenden Calcinierung 
gehl der Niederschlag in eine Mischung von Vanadium- 
pentoxid und Titandioxid (Anatas) Qbcr. Die so herge- 
siellten Kaialysatoren sind bereils bei Salzbad-Tcmpc- 40 
raturen von 300-340° wirksam; sic haben jedoch an- 
f anglich eine hohe Totaloxidation zur Folge. 

Einc andcre Methode zur Herstellung solcher Kaialy- 
satoren ist in den US-Patcntschriftcn 2035 606 und 
26 25 554 angegeben. Hicr wird z. B. eine Suspension 45 
von Vanadiumpenioxid und Titandioxid auf die crhitz- 
ten Tragerkdrper aufgespruhl. Dabci entstehen unter 
Verwendung von handclsOblichcm Anatas Kaialysato- 
ren, die bei Salzbadtcmpcraiuren von 400* und mehr 
ctwa 2 Wochcn benotigen, bis sie ein ausrcichend reines 50 
Phlhalsaurcanhydrid liefern- Aus der DE-OS 14 42 590 
sind ebenfalls Kaialysatoren aus Vanadiumpenioxid und 
Titandioxid bekannt. Auch hicr werden Wochen ben6- 
tigt,um die voile Ausbeute zu erzielen. 

Wciicrhin wird in der BE- PS T2\ 850 ausgcfOhrl. den 55 
mit Anatas hergesiellten Katalysatoren Verbindungen 
von Aluminium, Lithium oder Zirkon zuzusetzen. Diese 
Zusatze haben sich aber nichl bewahrl, da sie keine 
Verbesserung der Produktqualiiat bewirken. In der DE- 
OS 19 35 008 wird ein Verfahren zur Reinigung solcher- 60 
maDcn erhaliencn Rohprodukis beschriebcn. Dabei 
wird das unrcine Anhydrid nochmals bei erhohier Tem- 
peratur zusammen mit Luft Ober einen Vanadiumpenl- 
oxid-Titandioxid-Kaialysatorgeleitet. 

Aus der BE-PS 7 20 560 ist eine Kalalysatorhersiel- 65 
lungsmcthode fiir Wirbelschichlkaialysatoren bekannt. 
Derartige Katalysatoren bringen jedoch niedrige Aiis- 
beuten. 



Gcgenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Her- 
stellung von Festbettkatalysatoren mil einem Oberzug 
aus Vanadiumpenioxid und Titandioxid durch Beschich- 
tung von TrfigerkSrpem mit einer Suspension dicser 
Oxide, das dadurch gekennzeichnet 1st, daB als Tiandi- 
oxidkomponente cine K4ischung von Anatas (BET- 
Oberflache 7-11 mVg) und Titandioxid-Hydrat (BET- 
Oberflache > 100 m2/g) eingesetzt wird, wobei die Aus- 
wahi bezQglich der BET-Oberflache so vorgenommen 
wird, daB der Oberzug aus Vanadiumpenioxid und aus 
Titandioxidkomponente. nach 5stQndigem Tempem bei 
400**C eine BET-Oberflache von l5-100m2/g, vor- 
zugsweise 25—50 mVg. aufweisu 

Nach den Angaben der FR-PS 15 39 361 sollte man, 
bei Verwendung von Katalysatoren aus Titandioxid und 
Vanadiumpenioxid mit groBer Oberfldche ohne Zusatz 
des moderierend wirkenden Kaliumpyrosulfats, wie sie 
crfindungsgemaB verwendet werden, anstau einer Oxi- 
dation zu Phthalsaurehydrid, eine vollstandige Oxida- 
tion der organischen Ausgangsprodukte zu Kohlen- 
stoffoxiden und Wasser erwarten. Im Gegensatz dazu 
wurde festgestellt, daB mil den hicr beanspruchten Tra- 
ger-Katalysatoren ausgezeichnete Ausbeuten und eine 
Reihe zusatzlicher Vorteile erreicht werden. 

So ist die Qualitat des abgeschiedenen Phthalsaure- 
anhydrids schon beim Anfahren der Aniage von Anfang 
an gut Weiterhin liegt die fflr das Einsetzen der exother- 
men Reakiion charakteristische Anspringtcmperatur 
um 20—50** tiefer als bei Verwendung von Qblichem 
Anatas. Zudem kdnnen bei linger dauemden Reparatu- 
ren dadurch die etwas abgekuhlten Reakiionsofen leich- 
ter wieder angefahren werden. Ebenfalls giinstiger ist 
das Verhalten bei unterschiedlicher Belasiungder Reak- 
loren, die z. B. durch Betriebsstdrungen erforderlich 
werden kann. da dabei keine wesentlichen Ausbeute- 
minderungen auftreten. SchlieBlich ist noch zu erwah- 
nen. daB auch die Empfindlichkeit gegen eine Katalysa- 
torvergiftung durch Verminderung mit Rost geringer 
isL 

Es hat sich gezeigt, daB diese Vorteile nur erreicht 
werden konnen, wenn ein Katalysator eingesetzt wird. 
dessen Oberzug cine BET-Oberflache nach 5si0ndigem 
Tempern bei 400*C von IS-lOOmVg aufweist. Die 
Eignung des Katalysators wird an einer Probe, die wie 
beschriebcn getempert wird. festgestellt Der Katalysa- 
tor braucht dieser Behandlung nicht untcrworfen zu 
werden, da durch die Reaktionsbedingungen eine Tern- 
pcrung sowieso vorgenommen wird. 

Die BET-Oberflache des Kalalysatorliberzugs wird 
im wesentliclhen von dem verwendcisn Titandioxid be- 
stimmt Deshalb ist die Wahl des eingesetzten Tilandi- 
oxids von entscheidender Bedeulung. 

Der handcNObliche Anatas wird groBtechnisch als 
Pigment mit einer BET-Oberflache von 7 - 1 1 mVg und 
einer TeilchengroBc von 0,1 -0,14 pm durch GiDhen 
von frisch gcfalltem, wasserhaltigem Titandioxid, auch 
Titandioxid-Hydrat genannt, bei 800°C hergestellt Das 
Ti02-Hydrat hat cine sehr groBe Oberfiache, die auch 
nach dem Tempern bei 400" noch Gber 100 mVg liegt 
Sowohl handelsOblicher Anatas wie auch Titandioxid- 
Hydrat sind fQr sich aHcin ajs Katalysatorkomponente 
fiir die erfindungsgemaBen Tragerkatalysatoren nicht 
gecignet Es hat sich jedoch gezeigt daO Tragerkataly- 
satoren. deren Oberzug eine Mischung aus Anatas 
(BET-Oberfiache 7-11 mVg) und Titandioxid-Hydrat 
(BET-Obcrflache > lOOm'/g) cnthaU, dann geeignct 
sind. wenn die BET-Oberflache des tiberzugs zwischen 
15-100nW/g liegt Die ObcrzOge haben dabei 
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haupisachlicb Porenradlen (mUdem Quecksilberpor^i- 
metcr gemessen) zw^^chen 500 und 2500 A, fnsbesonde- 
re zwischen J 00 und 1 JOOA- Anatas und Titandioxis-Hy- 
drai smd bevorzugt m Verhalinis, bezogen auf Gramm 
Tiiandioxid, von I bis 4 zu 1 cnlhalten. DasTltandioxid- s 
Hydrat kann ganz oder leilwejse auch in Form von 
Mischfallungen mil Vanadiumpentoxid zugeseizt wcr- 
den. Sowohl Anatas wie auch Titandioxid-Hydrat smd in 
hohcr Reinheii und glcichbleibendcr QuaHtSt groBiech- 
nisch leicht zuganglich. Dies ist fDr die GQtc der Kataly- lo 
satorQberzOge von groBer Bedeutung* 

Das AtomvcrhallnisTiUn zu Vanadium und die Dicke 
des Obcrzugs k5nnen nach dem bckanntcn Stand der 
Technik gewahlt werden. In der genannten NL-PS 
64 720 sind z. B. Katalysatoren mil einem Verhalinis von 
1.1 bis 5 zu 1 und einer Oberzugsmenge von 30 bis 80 g 
pro Liter Tragerkorper beschrieben. Vanadiumpentoxid 
kann als solches oder in Form von Verbindungen einge- 
seizt werden, die wie z. B. Ammoniumraetavanadat bei 
haherer Temperaiur in Vanadiumpentoxid ubergehen. 20 
Die speziellc ObernSchc von Vanadiumpentoxid^ das 
bei 400* geiempert wurde. isi so gering. daB die Form 
des Zusatzes keine Rolle spielt 

Vanadiumpentoxid kann auch in Form von Mischfal- 
lungen mit Titandioxid eingesetzi werden. Mischfallun- 
gen nach dem Verfahren der genannten NL-PS oder 
abgewandelten Failungsverfahren gehen bei sorgfaiti- 
gem Auswaschen der Niederschiage Produkte. deren 
Oberflache erheblich mehr als 100 mVg beiragt Eine 
Reduzierung auf die zur Herstellung guier Katalysato- 30 
ren erforderliche GroBe kann durch geeignete Tempe- 
raturbehandlung unci Mahlung erfolgen. Zur gemeinsa- 
men Fallung kann man von handelsubrichem Titanylsul- 
fal ausgchen oder von schwefelsauren Losungen, die 
z. B. aus hoch gereinigtem Titandioxid- Hydra I fur die 35 
Gewinnung von Rutilkeimen groBiechmsch hergestellt 
werden. Die Fallung wird im sauren Bereich bevorzugt 
bei einem pH-Wert von 2 — 4 vorgenommen. 

Brauchbare TragerkSrper sind nach dem Stand der 
Technik. Kugeln, Zylinder und ahnliche Korper etwa 40 
von ErbsengrdBe aus Aluminiumoxid. Siliciumdioxid. 
Korund, Steingut, Porzellan, Bimsstein oder anderen Si- 
iikaten, wie z. B. MagnesiumstlikaL Die Oberflache der 
TrSgerkerper soli in Obercinstimmung mit Litcraluran- 
gaben mdglichst gering sein. Es wurde festgestelH, daB 45 
for die in den mcisten Reaktionsdfen verwendeten Roh- 
rc mit einem Innendurchmcsscr von 25 mm Kugein mit 
8 mm besonders guc gccignet sind, weil sie eine hohe 
Raumausnutzung bei geringem Druckabfall crgebcn 
und die Tendenz zur Bildung von Packungsfehlern beim 50 
Einfallen minimal ist FOr diese TrSgerkorper hat sich 
cine Oberzugsmenge von 30 bis 50 g pro Liter und ein 
Titan zu Vanadium-Verhaltnis von 4 bis 5 zu t als beson- 
ders gUnstig erwicscn. 

TrSgerkatalysaloren mit sehr gut hafienden Titandi- 55 
oxtd-VanadiumpentoxidUberzOgen, was insbesondere 
fflr den Transport und fOr das Einftillen der Katalysato- 
ren in die Reaktionsrohre von Bedeutung ist, erhalt man. 
wenn man der Bcschichiungssuspension. wie an sich be- 
rcits bekannt, ein organisches Bindemittel zusetzt. Da- w 
bei ireien die in Chem. Ing. Techn. 41. 968 fOr solche 
Zusatze beschriebenen Nachtetle.die Verminderung der 
Ausbcuic.nicht auf. 

Besonders geeignete organtsche Bindemittel sind die 
im Handel erhaltlichen. hochfUllsioffvertraglichen Co- 65 
polymcrdispersionen auf Basis Styrol-Acrylat. Vinylace- 
tat-Vinyllaurat. Vinylacetai-Aihylen oder Vinylaceiat- 
Maleinal. Zusatze in einer Menge von 10 bis 25 Gew.-% 



Kunstharz bexogen auf die anorganische Oberzugsmas- 
se sind voilfg ^usreichend. Das fCunstharz wird beim 
Aufbeizen der Reaktlons6fen mit HeiBluft v5llig heraus- 
gebrannt Die dadurch bedlngte Lockening des Struk- 
turgefQges geht nach einiger Zeit von selbst zurOck und 
hat keine Nachteile fDr die Lebensdauer der Katalysato- 
ren zur Folge. 

Das Aufbringen der OberzOgc auf die TrflgerkSrper 
kann mit alien dafOr ubiichen Vorrichtungcn erfolgen. 
Man kann z. B. eine waBrige Suspension der Bestanotei- 
le auf die in einer Dragiertrommel bewegten und erhitz- 
ten Tragerkdrper so aufsprOhen. daB das Wasser sofort 
beim Auftreffen verdampft Besonders einfach laBt sich 
die Beschichtung mit Wirbelbeschichtem durchfOhren. 
wie sie z. B. in der DE-PS 12 80 756 angegeben sind. Bei 
Suspcnsionen ohne organische Bindemittel sind Be- 
schichtungstemperaturen Qber 150** von Vorteil. Bei Zu- 
satz von Kunsiharzdispersionen mussen Filmbildung 
und RImeigenschaften berucksichtigt werden, Brtuch- 
bare Temperaturen liegen etwa im Bereich von 
70—130** (eine genaue Messung ist schwierig). 

Die Katalysatoren sind besonders fur die Oxidation 
von o-Xylol zu Phthatsaureanhydrid geeignet Es kdn- 
nen die ubiichen Reaktionsdfen und -bedingungen ver- 
wendet werden. Die gunstige Salzbadtemperatur liegt je 
nach BET-Oberfiache und Belastung zwischen 350 und 
410**. Da die Oberflache wahrend des Betriehs abnimmt. 
verschieben sich diese Temperaturen mit der Zeit etwas 
nach oben. Als normale Belastung konnen etwa 4 Nor- 
malkubikmeter Luft und 168g o-Xylot pro Rohr (3 m 
lang, 25 mm Innendurchmesser) und Stunde angesehen 
werden. Anderungen im Bereich von 2—5 Normalku- 
bikmeter und 100 bis 180g o-Xylol lassen sich ohne 
Beeintrachtigung von Ausbeute und Produktqualitat 
durchfOhren. Der an sich bekannte Zusatz von Schwefel 
zum o-Xylol oder von Schwefeldioxid zum Reaktions- 
gas ist nicht unbedingt erforderlich. bringt aber um I bis 
2% hdhere Ausbeuten. Obliche Mengen sind z. B. 
0,05-0^% Schwefel im o-XylpI oder die entsprcchende 
Menge Schwefeldioxid zum Reakfionsgcs. 

Die Ausbeuteangaben in den Bcispielen wurden 
durch Messung des Volumens des verbrauchten o-Xy- 
lols und Wagung des abgeschiedenen Phthalsaureanh- 
ydrids bestimmt. Die %-Angaben bedeuten kg abge- 
schiedenes Phthalsaureanhydrid pro 100 kg verbrauch- 
tes Roh-o-Xylol. 

Be is pie I 1 

A. Herstellung des Katalysators 

Zur Beschichtung der 8-mm-Tragerkugeln aus poren- 
armen Magnesiumsilikat wird eine waBrige Suspension 
von Vanadiumpentoxid, Anatas (7—11 m^/g) und Titan- 
dioxid-Hydrat (> 100 m^/g) vcrwendet. Die Suspension 
enthalt 450 g Oxide pro Liter Wasser und 55 g Copoly- 
meres aus Vinylacetat und Vinyllaurat zugegeben in 
Form einer 50%igen waBrigen Dispersion. Die 450 g 
Oxide setzen sich zusammen aus 90 g Vanadiumpent- 
oxid. 1 80 g Anatas und 180 g Titandioxid- Hydrat, wobei 
sich die g-Angabe auf Titandioxid im Titandioxid- Hy- 
dra tbezieht. 

Die Beschichtung erfolgt in einer Dragiertrommel bei 
70-90*C. Nach abgeschlossener Beschichtung bctragt 
der Oberzug auf den Tragerkugein 45 g (9 g Vanadium- 
pentoxid, 18 g Anatas, 18 g Titandioxid- Hydrat) pro I 
Kugein. 

Zur Besiimmung der BET-Oberflache wurden die Ku- 
gein im Luftstrom mit einer Stelgerung von 100** pro 
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Sf4 nut 400° ^nfs^Mn und dann 5 Std, ««f dle^ep Tern- 
peratur gehalten, Der Oberzug hat nach dieser Behand- 
lung eine BET-OberOftcbe von 72-79 mVg, 

Mit Korund-, Steinzeug- und Porzellankugein wurde 
die angegebene Beschichtung ebenfalls durchgefahrt* 
Die BET-Oberflache lag in alien Fallen ebenfalls zwi- 
schen 72 und 79 mVg, 

a Verwendung des Katalysators zur Oxidation von 
o-Xylolzu Phthalsaureanhydrid 

Die Wlrksamkeit der Katalysatoren fflr die Oxidation 
von o-Xyloi zu Phthalsaureanhydrid wurde in 200-Rohr- 
ofen, lO-Rohrefen und mit Einzel-Rohrofen durchgc- 
fOhrt Die Rohre batten dabei eine Ldnge von 3 m und 
einen Durchmesser von 25 mm. Die Rohre waren bis zu 
einer HOhe von 260 cm mit Katalysatoren, wie unter A. 
beschrieben,gefullt Dabei kamen verschiedene Herstel- 
lungschargen zum Einsa tz. 

Die Belastung der Ofen betrug 4 Normalkubikmeter 
Luft und 176 g o-Xylol pro Rohr und Std Das eingesetz- 
te o-Xylol hatte eine Reinheit von 96.7% und enthieli 
0,l%Schwefel gelosL 

Die Anspringiemperatur betrug 300 — 340" C (Salz- 
badiemperatur). Bei einer Anfahrtemperetur vcn 360** 
betrug der Phthalidgehalt 0,02 Gew.-%. Die Ausbeute 
stieg in den ersten 3—4 Tagen auf 100% Phthalsaure- 
anhydrid. Bei stetiger Fahrweise betrug die durch- 
schnittliche Monatsausbeute 103—104% (bestimmt am 
lO-monatigen Dauertesi). 

Temperaturanderungen im Bereich von 365—385** 
beeintrachttgen die Ausbeute nicht nachhaltig. 

Fur 200-RohrOfen war die optimale Salzbadiempera- 
tur370°C 

CVergleichsversuche nach Anatas (7 — 11 m'/g) 
Ein nur mil 36 g Anatas und 9 g Vanadiumpentoxid 
pro Liter Trager hergesielller, sonsl gleicher Katalysa- 
tor ergab bei 380** C uber eine Woche nur Ausbeuten 
von 20 bis 30%. Bei 420' C wurden zwar nach 2 Wochen 
Ausbeuten von etwa 100% erreicht, das Produkt war 
jedoch mit einem Phthalidgehalt von uber 1 % zur Ver- 
arbeitung auf reines Phthalsaureanhydrid bei normalem 
Anlagebetrieb ungeeignet Nur durch Erhdhen der 
Uberzugsmenge auf das l«5-fache, Verwendung von 6- 
mm-Tragerkugeln und Verminderung des Vanadium- 
pentoxidgehaltes auf 4,5 g pro Liter I'rager konnte 
uberhaupt ein brauchbares Anhydrtd erhalten werden. 
Wahrend der Anfahrperiode fiel jedoch auch mil derart 
abgeanderten Katalysatoren mi;iderwertiges Produkt 
an. Ein Zusatz von Zirkonoxid oder Lithiumsalzen enl- 
sprechend der BE-PS 7 21 850 brachte keine merkliche 
Besserung. 

Bcispiel 2 

508 g NH4VO3 wurden unter Erwarmen und Zusatz 
von 18 m] 28%igem, wdOrigen Ammoniak in 13 1 Was* 
ser gel6st. In die auf 90** erwSrmte Ldsung wurden im 
Verlauf von 15 Min. 238 kg einer Titanylsulfattosung 
(200 g T1O2 und 800 g H2SO4 pro Liter) eingeruhn. Im 
Verlauf von weiteren 15 Min. wurden dann noch 1.4 I eo 
wSDrigc Ammoniakldsung zugefOgt bis die Mischung 
einen pH-Wcri von 2 aufwies. Dabei schied sich ein 
hellgelb gefSrbter Niederschlag ab. Nachdem noch 
2 Std. bei 90** weitergerUhrt wurde, wurde der Nieder- 
schlag abgesaugt. mchrmals aufgeschlammt, abzentrifu- 65 
giert und getrocknet. Diese Mischfallung enthieU Vana- 
diumpentoxid und Titandioxid im Gewichisverhaltnis 
1 : 1. 
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Mil Hilfe einer Suspension, die pro 1 35 g Copolyme- 
res Vinylacetat-Vinyllaurat, ISOg Mischfalfung, 225 g 
Anatas (7-11 mVg) und 45 g TItandioxid-Hydrat 
(> 100 mVg) enthlelt, wurden analog Beispiel 1 Tr&ger- 
5 kugein beschichtet. Der Oberzug bestand aus 16 g 
Mi3chf8lliing, 20 g Anatas, 4 g Titandioxid-Hydrat pro 1 
Kugein. Die BBT-Oberf1§che betrug nach dem Tempem 
18 m^/g, Debye-Scherrer-Diagramme des getemperlen 
Oberzugs waren mit denen des in Beispiel 1 beschriebe- 
10 nen Katalysators identisch. Der Katalysator wurde in 
einem Einrohrofen entsprechend Beispiel 1 fur 5 Wo- 
chen eingesetzL Durchschnittsausbeute 104% bei 400**. 
Phthalidgehalt 0.08%. 

Beispiel 3 

Katalysator analog Beispiel 1. Die Suspension ent- 
hieli pro 1 folgende Oxide: 136 g V2O5, 157 g Anatas 
20 (7 — 11 m2/g) und 157 g TiOT-Hydrau Dies ergab einen 
KaialyiatorOberzug mit 13 g VjOs 15 g Anatas, 15 g Ti- 
tandioxid* Hyd rat pro I Kugein. 

Die BET'Oberflache betrug 50 m'/g nach dem Tem- 
pem. Der Katalysator wurde in einem Einrohrofen ent- 
25 sprechend Beispiel I bei 380** angefahren und brachte 
bereits am 2. Tag ein Produkt mil weniger als 0,02% 
PhMjalid in einer Ausbeute von uber 100%. Im Verlauf 
von 10 Tagen erreichte die Ausbeute 104%. 

^ Beispiel4 

Katalysatorherstellung analog Beispiel I. Die Suspen- 
sion enihielt pro 1 : 90 g V2O5. 90 g TiOi-Hydrat und 
35 270 g Anatas (7—11 m^/g). 

Der Oberzug auf den TrSgerkugeln bestand aus 8,7 g 
V2O5, 26 g Anatas, 8// g Titandioxid-Hydrat pro 1. Die 
BET-Oberflache betrug 30 — 35 m'/g nach dem Tern- 
pern. 

40 Verschiedene Hersieliungschargen des Katalysators 
wurden in einem 10-Rohrofen und mehreren Einrohr- 
dfcn eingesetzt. Bei einer Anfahrtemperatur von 360'' 
wurde von Anfang an ein reines Produkt erzielt. Die 
Ausbeute erreichte nach 2 Tagen 100%. Ein Durch- 
45 schnittsmuster aus 1 15 Chargen brachte fiber 3 Monate 
bei 390"* eine Ausbeute von 106%. Uni den EinfluB einer 
Verunreinigung mit Eisenoxid zu prOfen. wurde einer 
Charge feinzerriebener Rost aus einem technischen 
Ofen in einer Menge von 03% bezogen auf den Ober- 
so zug zugeseizt. Im Durchschnitt von 3 Wochen bei 395** 
war die Ausbeute 1053%. Der gleiche Rost wurde in 
gleicher Menge einem chemisch gleich zusammenge- 
set/ten Katalysator. der nur mit Anatas (34,7 g BET 7 bis 
1 1 m^/g) hergestellt wurde. zugesetzt. Der Katalysator 
5S wurde dadurch vOllig unbrauchbar: Bei 420* enthielt das 
abgeschiedene Anhydrid noch 14% Phthalid. 

Beispiel 5 

Katalysalorbereitung analog Beispiel 1. Die Suspen- 
sion enthielt pro t : 90 g V^Os , 288 g Anatas (7 - 1 1 m? 
/g) und 32 g TiOrHydrat. Der Obenrug auf den Kugein 
enthieU pro I 8g V2O5. 25,6 g Anatas, 6,4 g Titandi- 
oxid-Hydrai. Die BET-Oberfiache betrug 22 m'/g. 

Bei 390"" wurd , Monaisdurchschnitt eine Ausbeute 
von 105.3% erreicht (Bedingungen analog Beispiel 1). 
Phihalideehalt des abseschiedenen Anhvdrids: 0.06%. 
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B c i s p i e I 6 

Kaiaiysatnrbcrcilung analog Boispiel I. Die Sus- 
pension enllticU pro l:90g VjO^ . 140 g Anaias 
(7 - 1 1 m'/g) iind 220 g TiO>-Hydrat. Dcr Ober/.ug auf 
den Tragerkugcin enthieli pro I Kugein 9g V^Os. 14 g 
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Anatas. 22 g Titandioxid-Hydral. Die BET-Oberflache 
war93m'/g. 

Bei 375'' wurde im Monaisdurchschnitt cine Ausbeute 
von 103.1 erreicht (Bedingungen des Beispiets t). Phtha- 
5 lidgehah des abgeschiedenen Anhydrids 0.03%. 
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